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por WUN PROGEDIMIENTO DE PABRIGACION DE UM MATERIAL INORGANICO

'AUXILIAR PARA FILIROS CON PRERREVESTIMIENTO*, a favor de la fir-

ma alemens VEB JENAPHARM, domiciliada en "Otto-Schott=Str.13"-
JENA - Alemania. '
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~ MEMORIA DESCRIPTIVA

Yo presents invencidén se refiere a un procedimiento de fa-
bricacién de un material inorginico auxiliar para filtros con
prerrevestimiento, en especial filjros de tambor con capa de alu=-
vién y £iltros~prensa con capa filtrante auxiliar, especialmen=
te apropiados para la £iltracién de fluidos dificilmente filfra-
bles.

Ie filtracién por prerrevestimiento (filtracién con capa de
aluvidén) ha adquirido en los Wltimos afios importancia creciente
en 1la moderna techolegia de filtracibn de soluciones de culti-

vos de antibiéticos dificilmente filtrables, en la elebaracién
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de soluciones orglnicas de la industria alimenticia provistas
de particulas de albdmina, as{ como en la regensracién de acei-
tes residuales y otros fluidos semejantes dificilmente f£iltra-
bles, empleados en las industrias inorgénica y orgéinica,

Esta filtracidn por prerrevestimiento se lleva a cebo, co-
mo es sabido, principalmente con ayuda de tierra de infusorios
que, desde hace ya bastante tiempo, se fabrica en las calidades
més diverses o bién, en casos especiales, también con fécula de
patata. Para sustituir estos medios auxiliares de la filtracidn,
relativamente caros, se viene esforzando la industria en hallar
otros medios auxiliares apropiados para la filtracidn. Tz tierra
de infusorios, en calidad de medio auxiliar para la filtracién,
tiene que ser transformada en material adecuado de prerrevesti-
miento por procedimientos costosos y complicados de purificacién
y temizado, Vastos ensayos fueron llevados & cabo para sustituir
los medios auxiliares para la filtracién, citados, por polvo de
madera, diversas clases de carbén finamente molido, suspensio-
nes de GaGO3, etc. BEn definitiva, todas las precitadas sustan-~
cias eran aplicables en determinadas condiciones y no condujeron
al éxito dessado.

Tos materiales citados, tales como la tierra de infusorios
¥ la fécule, poseen a base de su fina estructura, propiedades
que los hacen muy apropiados para la filtracibén por prerrevesti-
miento, ¥y compensan 1as contracciones de volumen durante el pro-
ceso de filtracidn, sin formacién de grietas, debido a entrela~
zarse las diversas partfculas, Dado el estado actual de la técni-
ca descrito hasta ahora, es comprensible que Ynicamente puedan
ger tomados en consideracién, como nuevos medios de prerrevesti-
miento, los materiales que poseen estructuras similares a las

comprendidas comprobadas en los medios auxiliares para la f£il-
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tracidén antes citados. A base de estas exigencias se ha ocupado
-la tecnologia de la filtrecién por prerrevestimiento sustancial-

mente con la tierra de infusorios, y unicamente la empleado fécu-
la en casps especiales, Otras sustanciag eapropiadas no se halla-
ben hesta shora a su disposicidn.

Iz finalidad del presente invento estriba en descubrir un ma-

terial nuevo para la filtracién por prerrevestimiento, que sea

fécilmente asequible y puede ser empleado sin necesidad de proce—
dimientos técnicos esgpeciales,

Ia nmisién del invento es crear un procedimiento por el que
se pueda fabricar una capa de aluvién uniforme, exenta de grie-
tag, que sea apropiada para la filtracién por prerrevestimiento
mediante filtros de célules giratorias o de otros tipos. Esta ca-
pa de aluvién ha de poseer una adherencia suficiente, as{ como
una capacidad de filiracién constante, y al mismo tiempo debe po-
der ser separada fécilmente.

El procedimiento conforme al invento se ocupa de la obtencién
de una sustancia c¢ristalina apropiade a base de CaSO402 Hy0 que,
en su estructura,en el tamafic unlforme de los cristales y en sus
propiedades filtrantes, se corresponda ampliamente con los mate-
riales citados anteriormente, siendo en parte superior a ellos,.
Mediecnte condiciones de cristalizecién adecuadas y teniendo en
cuenta las relaciones de solubilidad, es posihle, partiendo de ye-
80, preferiblemente de yeso para modelar, CaS04.2 H,0, conseguir
en mdquinas batidoras, en determinadas condiciones de temperatura
¥ de refrigeracidn, el tamafio apropiado de cristales de a0 02 H0
en suspensifén acuosa y fase heterogénea, y emplear este material
directamente & partir de la suspensidn, como material de aluvién.

Mediante condiciones de reaccibén adecuadas, se pueden obtener

cepas filtrantes con distintas capacidedes de filtracién, apro-
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piadas para diversos problemas de filtracibn, pudiendo gobernar-
se la formacién de los tamafios de cristales precisos para cada
caso, desde 20 a 130 /Um v més. EBs posible asimismo producir los
eristales apropiados de sulfato de caleio hidratado en un orden
de temafio adecuado, partiendo de solucipnes dqélorufo de c¢calelo
¥y reacciones con sulfato sédico, o bien a partir de éxido, carbo-
nato e hidréxido de calcic u otros compuestos de calcio, ¥y reac-
cién con 4cido sulfdrico. Una determinada adicién-de HpS0,4 2 una
reaccién normal de Caso4.-1/2 H0, es apropiada ademés para ex-—
traer las impurezas residuaies del material fundamental, y para
nejorar la estructura del material auxiliar filtrante obtenido,

Frente a los medios auxiliares para la filiracién empleados
hasta hoy en dia, resultan las ventajas siguientes:

Empleo de materias primas baratas, fdcilmente asequibles en
muchos pales, Obtencién de un material filtrante deseado, con ca-
pacidades de filtrado definidas., Formacién de una capa de prerre~
vestimiento en extremo constante y eficaz que, en cuanto a esta-
bilided y formacidén de grietas, es comparable a una capa formada
a partir de tierre de infusorios y fécula de patata., Mediante la
formacidn de cristales monoelinicos, de forma de filamentos, del
sulfato de calcio con 2 moles de agua de cristalizacién, tiene lu-
gar une reticulacién reciproca en la capa de aluvidén, que origina
una solidificacién adicional de la capa filtrente auxiliesr e in-
fluye favorablemente en su duracibén. Es decisivo que el crecimiem~
to de los crisles durante la reaccidén de su obtencidn pueda ser
gobernado de tal modo, que se consigue la formacién de monocrista-
les y se evitan ampliamente las aglomeraciones, Ej material auxi-
liar filtrante as{ obtenido, pueds ser conservado en suspensién du-
rante tiempo indefinido, pero también puede ser aislado y secado de

manera conveniente, y ser utilizado después como material auxiliar
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pare la f£lltracibén. Bl tamafio de los cristales se fija mediante
las condiciones de reaccién previstas, y no puede ser variado

por el aislemiento y secado ulteriores. En comparacifn con la bie-
rra de infusorios y la féoula de patata, posee el nuevo producto
ventajas mds favorables, por una parte en cuanto al volumen en
estado humedo, ya que debido a la formacidn del CaSO4.2H20 a par-
tir de CaSO4.l/2 H0 durante la cristalizacién, tiene lugar un
aumento definido de volumen del material auxiliar filtrante, mien-
tras que, por otra parie, una capa filtrante auxiliar, una vez
aplicada, puede permanecer adherida sobre el tambor incluso duran-
te tiempo de paro, sin necesidad de vacfo, sin variar por ello su
capacidad de filtracién, lo que se debe a una reticulacidén crista-
lina, TIa tierra de infusorios y la fécula de patata se desprende~
rian del tambor en esta operacidn sin vaclo, y tendrfan que ser
aplicadas de nuevo,

Bl nuevo materiael auxiliar filtrante pued-e ser empleado tam=
bién en otros problemas de filtracién conocidos, em forma de adi-
tamento, & condicién de que la pequefla proporcidn de CaSO4,2H20
soluble no perjudique el producto a filtrar. En contraposicién a
le tierra de infusorios, es considerablemente menor el desgaste
de los rascadores en el filtro de células giratorias al ser em-
pleado el Oaso4.2H20°

EJEMPIO 1@,

1000 Kg. de CaSO4.l/§ H20 (yeso de alabastro para modelar),
con un tiempo de fraguado dqbntre 6 y 16 minutos,se incorporan
lentamente a 20 m3 de agua caliente & 902C., dentro de una méqui-
na batidora caldeable., Después de batirse vigorosamente durante
30 minutos & 902C., se deja enfriar la mezela a temperatura nor-
mel de 20 & 252C. en el curso de 3 horas, mientras se sigue agi=-

tendoo Mediante control de la egtructura cristalina y el ensayo
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previo de la formacidén de prerrevestimiento en un filitro peque~
fio, se puede comprobar el £inal de la reaccidn heterogénea, la
sugpensibn enfriada consiste en 1190 kg. de monocristales mono-
clinicos de CaSOJ.ZHZO de un tomefio medio de 85/um, y forma, al
5e al ser aplicada a partir de este suspensién sobre un filtro de
células giratorias de 20 m2, una capa de aluvién de aproximada-—
mente 6 a § om. de espesor. Ta capacidad de filtracién de esta
capa de aluvibén, es comparable a la capacidad de una capa de
aluviéh de fécula de patate o de tierra de infusorios de igual
10, espesor,
EBJEMPIO l1%a.
1000 kg. de CaSO4.l/é H,0 (yeso de alabastro para moldear)

con un tiempo de fraguado dgemtre 6 y 16 minutos, se incorporan
a 20 3 de agua caliente a 902C,, dentro de una miquina batido=~

15, ra caldeable, Al cabo de 30 minutos de batir vigorosamente a 902C.,
se deja enfriar la mezela a jJa temperatura normal de 20 a 25¢C.
en el curso de 3 horas, mientras se sigue agitando. Después de
enfriada la suspensién heterogénea hasta 60 a 7090., se agregen
35 a 50 litros de H2804 concentrado y se deja enfriar la masa

20. preparada como en el Ejemplo 1¢ hagta la temperatura final, Si
fuera necesario se puede reajuétar el valor pH después de termi-
nada la reaccidn, con ayuda de NeOH. Ias cantidades necesarias
de H2504 se determinan en el laboratorio para las diferentes
cargas de yeso,

25, EJEMPIO 292,

100 kg, de CasO g» 1/2 B0 se incorporan & 2000 litros de
agua a 15 a 202C., agitando y mezclando vigorosamente, y se ba-—
ten durante 15 a 20 horas. A partir de la hora duodécima se ex-
traen pruebas y se verifica la formacién de cristales y del pre~

30. rrevestimiento en un filtro de ensayo., Al final de la reacecién
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Jheterogénea se obtienen 118,8 kg, de una suspensién de criste-

les de sulfato de calcio con 2 moles de sgua de cristalizacién,
oscilando el temafio de los monmooristales principalmente entre
25 y 30 pame

ia cepacidad de filtracidn de esta capa es 40% inferior a
la papacidad de filtracién de la capa conforme al Ejemplo 18,
pudiendo ser empleada especialmente para una filtracién en la
que se conceda importancia a la brillentez del producto filtra=-
do.

EJENPIO 3¢,

Ias condiciones de preparacidén son las mismes que en el
BEjemplo 12, amaséndose el CaSO4.1/2 H,0 en frio para al cabo de
30 minutos de amasado ser calentado & 90eC, misentras se sigue
agitando, Una vez alcanzada la temperatufa de 902C, se deja en-
friar la mezola hasta temperatura normal en e] curso de 3 horas.
Ia suspensidn de prerrevestimiento consiste en sulfato de cal-
clo con 2 moles de agua de cristalizaciébn, con cristales de un
tamafio de 40/um, aproximadamente.

BJEMPIO 42, 4

Las condiciones de preparacién son las mismas que en los
Ejemplos 12 y 22,

B1 Gasd4. 1/2 H20 se incorpora a las cantidades de agua co-
rrespondientes a una temperatura de 45 a 50¢C., dejdndose en-
friar al cabo de 30 minutos de reaccién hasta la temperatura
normel, |

Se obtiene una suspensién cristalina con un tamafio medio de
eristales de 45 /umo

EJEMPIO 42a.

Ias condiciones de preparacién son las mismas que en los

Ejemplos 12 y 2%,
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( Bligiendo una temperatura de 602C. se obtienen eristales
de un -tamafio medio de 7o/um

EJEMPIO 52,

Bl Caco3, Ca(OHl_2 o Ca0 se preparan con 4cido sulfirico en
proporciones molares & 902C., y al cabo de un tiempo de reaccidén
de 30 a 60 minutos se dejan enfriar a temperatura normal en el
transcurso de 3 horas,

Se obtienen suspensiones de cristales de un temafio compren-
dido entre 40 y 60 /um. Del mismo modo puede llevarse a cabo la
reaccibn de CaCl, con Na, S0
BJEMPIO 62,

Se trata aqui de la filtracién de aceites residuales u otras

4:0

soluciones orginicas impurificadas, a trav-és de capas de pre-
rrevestimiento filtremntes consistentes en Caso4°2H20. Ias corres-
pondientes cantidades de material de prerrevestimiento, obtenido
conforme a los Ejemplos le, 22, 32, 42 y 52, se aislan por méto-
dos de filtraoidn conocidos (a través de filtros de células gi-
ratorias o de otros filtros conocidos), se secan a temperaturas
poe debajo de 502C. y este material secado al aire se prepara
para la formacién de una capa de pferrevestimiento para f£iltros
de células giratorias de modo que, por ejemplo, en la regenera=
cién de aceites residuales, el material de prerrevestimiento se
mezcla con 1as cantidades correspondientes de un sceite méds flui-
do y, de la manera en si conocida, se aplica como capa de alu~-
vién sobre un filtro de vacifo, de células giratorias, wn filtroe
prensa, un £iltro de bujfas u otros tipos de filtros conocidos,

A través de esta capa de aluvién pueden ser filtrados regenera-
dos de aceites residuales con aditamentos de tierra decolorante,
o también otros fluidos no acuosos, que hayen de ser purifica=

dos por este método,
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N O T A

Hecha la degcripcién del presente invento se declara como nue=-
vo y de propia invencién lo que a continuacidn se reivindica:

l.- Un procedimiento de fabricacién de un material inorgénico
auxiliar para f£filiros con prerrevestimiento, especislmente £ilw
tros de tambor con capa de aluvién y filtros-prensa con capa fil-
trante auxiliar, cargecterdizado porque un sulfato de
calcio de la composicién Gaso4.l/2H20 es transformado en monooris-
tales monoclinicos de sulfato de calcio de un tamafio de 20 a 130
/um ¥y de la composicién Caso4.2H20, mediante la preparacién de una
suspensidn acuosa o sulfatada en fase heterogbnea a temperatura fle
hasta 9020, que seguidamente se deja enfriar hasta una temperatura
de 20 2 2590., preferentemente en el transcurso de 3 a 6 horas.

2.~ Un procedimiento, de acuerdo con la reivindicacién 1, c¢ a -
racterdlzado porque se hace reaccionar compuestos de cal-
cio apropiados, preferentemente caco3, ca(OH)2 o Ca0, en proporcio-
nes molares con 4&cido sulfdrico o sales sulfatadas, a temperaturas
de hasta 902C., y porgue le solucidén de la reaccién se deja enfriar
hasta una temperatura de 20 & 25¢C,, preferentemente en el trans-
curso de 3 a 6 horas.

3e= Un procedimiento, de acuerdo con jas reivindicaciones 1 y
2, caracteriszado porque el caSO4.2H20 de tamafio defi-
nido, aislado después del filtrado y secado, puede ser empleado en
fase acuosa y orgénica como material filtrante auxiliar para otras
tecnologias de filtracidn conocidas

44~ Un procedimiento de fabricacién de un material inorginico
auxiliar para filtros con prerrevestimiento.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria que conse

ta de diez hojas foliadas y mecanografiadas por una sola cara,
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